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Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 
@ Pumpsystem 

(§) Eina komplexe Druckprogrammierung eines Fluids mit 
einem sehr hohen Druck wird durch ein neuartiges Pumpsy- 
stem, das eine pneumatische Verstarkerpumpe, einon 
Druckregler und ein elektronisches Drucksteuersystem ver- 
wendet, geliefert. Durch die elektronische Drucksteuerung, 
die auf ein erstos Fluid, das der Niedardruckkammer der 
pneumatischen Verstarkerpumpe geliefert wird, angewendet 
wird, kann die Hochdruckkammer der pneumatischen Ver- 
starkerpumpe verwendet warden, urn ein zweites Fluid mh 
einem Druck zu liefem, der zur Verwendung bei der 
Feststoffphasenextraktion und bei uberkritischen Fluidan- 
wendungen, beispielsweise der uberkritischen Ffuidchroma- 
tographie (SFC) und der uberkritischen Flu id extra ktion 
(SFE), geeignet ist. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf Analyse- 
gerate und insbesondere auf Pumpsysteme zur Verwen- 
dung in Analysegeraten. 

Fluide mit einem hohen Druck k6nnen als Losungs- 
mittel in GerSten zum Durchfuhren einer Extraktion, 
einer Chromatographie und anderer verwandter Pro- 
zesse verwendet werden. Ein solches Fluid wurde als ein 
uberkritisches Fluid charakterisiert, das als eine hybride 
Mischung eines Gases und einer FlUssigkeit, das eine 
Gas-artige Viskositat, eine Flussigkeks-artige Dichte 
und eine Diffusitat, die grdBer ist als die eines typischen 
flflssigen Losungsmittels, aufweist, brauchbar ist Die 
FlOssigkeits-artige Dichte eines uberkritischen Fluids 
verleiht ein variables, Flussigkeits-artiges Lfisungsver- 
mogen, das im wesentlichen eine lineare Funktion der 
Dichte uber signifikanten Bereichen der Dichte ist Dies 
ermSglicht, daB das LSsungsvermSgen, das Qblicherwei- 
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druckkammer) angebracht ist Die Kammern weisen un- 
terschiedliche Kolbenquerschnittsflachen auf und bie- 
ten daher einen Druckverstarkungsfaktor. Zwei be- 
kannte Verfahren zum Fullen der Niederdruckkammer 
sind: (a) das Liefera eines Gasdrucks, der von einer 
Hochdruck-Gaskammer oder einer Luftpumpe geregelt 
wird, und (b) das Liefern eines Wasserdrucks von einer 
Hochdruck-LC-Pumpe, beispielsweise einer Pumpe mit 
einem sich hin- und her-bewegenden Kolben. Jedoch 
war das erstgenannte Verfahren bisher in seiner Ver- 
wendung auf einen isobaren Betrieb begrenzt; folglich 
sind die Druck-Programmieroperationen, die fur SFE- 
und SFC-Anwendungen notwendig sind, schwierig zu 
implementieren. Die Verwendung einer Pumpe mit sich 
hin- und her-bewegendem Kolben bei dem letztgenann- 
ten Verfahren, um Wasser zu der Niederdruckkammer 
zu liefern, ermdglicht eine Drucksteuerung des SFC- 
Fluids in der Hochdruckkammer des Verstarkers. Je- 
doch war eine derartige Verwendung einer Pumpe mit 



se als eine chemische Wechselwirkung betrachtet wird, 2 o sich hin- und her-bewegendem Kolben schwerwiegend 
einfach durch das Einstellen eines physikalischen Para- durch die Ansprechgeschwindigkeit derselben auf 
meters, nSmlich der Dichte oder des Drucks, eingestellt Druckanderungen und die Rate des rampenmafiigen Er- 
w ird. h6hens und Absenkens des Drucks begrenzt 

Oberkritische Fluids sind zur Verwendung fur die Ex- Pumpen mit sich hin- und her-bewegenden Kolben, 
traktion komplexer Matrizen ganzlich wirksam. Entwe- 25 die Einfach-, Zweifach- oder Dreifach-PumpenkSpfe 
der die isolierten Materialien (das Extrakt) oder das enthalten, wurden fur SFC-Anwendungen modifiziert 
verbleibende Material (das Raffinat) k6nnen von Inter- Ein Einfach-Pumpenkopf-System mit einem Pulsdamp- 
esse seia Der ProzeB der Isolierung oder der Extraktion fer wurde fur isocratische SFC-Anwendungen mit offe- 
von Feststoffen durch dichte Gase oder Oberkritische ner, rohrenfdrmiger Saule und Mikrodurchmesser-Full- 
Fluide wird als eine uberkritische Fluidextraktion (SFE; 30 korpersaule verwendet, bei denen geringe FluBraten 



SFE « supercritical fluid extraction) bezeichnet Das 
Chromatographieverfahren, das mobile Phasen verwen- 
det, die dichte Gase sind, ist als Uberkritische Fluidchro- 
matographie (SFC; SFC «• supercritical fluid chromato- 
graphy) charakterisiert Bei der SFC ist die mobile Pha- 
se ein Fluid, das Temperaturen und Drucken im allge- 
meinen nahe des kritischen Punkts desselben unterwor- 
f en wird. Fluide bei diesen Bedingungen weisen Dichten 
auf, die viel naher an denen von Flussigkeiten sind, je- 
doch haufig Charakteristika einer groBeren Losungs- 
produktdiffusion als FlUssigkeiten zeigen. Die SFC wird 
folglich manchmal als ein notwendiges Zwischenglied 
zwischen der Gaschromatographie (GC; GC = gas 
chromatography) und der Flussigchromatographie (LC; 
LC = liquid chromatography) betrachtet 

Das Pumpsystem ist eine der aufwendigsten Kompo- 
nenten in einem AnalysegerSt, das Fluide bei einem ho- 
hen Druck verwendet Beispielsweise ist die Gerateaus- 
rOstung zum Durchfuhren einer SFC aufgrund der An- 



und kleine Druckpuise mit einem kleinen Dampfer und 
einer Saule gedampft werden konnen. Jedoch ist fUr 
diese und andere Anwendungen die typische Hin- und 
Her-Bewegungspumpe gerSuschvoll, erfordert eine be- 
trachtliche Pulsdampfung an ihrem Ausgang und erfor- 
dert iiblicherweise eine Einrichtung zum Kuhlen des 
Pumpenkopfs. 

Eine Spritzenpumpe ist folglich das am verbreitesten 
verwendete Fluidliefersystem zum Durchfuhren einer 
SFE und einer SFC. Jedoch zeigt die typische Spritzen- 
pumpe eine lange und haufige Nachfullzeit; erfordert 
einen aufwendigcn, leistungsstarken Motor und eine 
Motortreiber-Leistungsversorgung und weist viele Tel- 
le auf, die eine Wartung benotigen. Die Spritzenpumpe 
45 ist viel aufwendiger herzusteilen und zu betreiben, als es 
erwiinscht ist 

Es ist die Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein 
wenig aufwendiges Pumpsystem zu schaffen, das zur 

Hochdruckfluiden 
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_ .. w Benutzung bei Anwendungen von 

forderungen fur einen Betrieb bei sehr hohen Drucken 50 auf analytische Verfahren, beispielsweise die SFE oder 

viel aufwendiger herzusteilen als die Gerateausrustung die SFC, geeignet ist 

fur das Durchfuhren einer GC Eine herkommliche Ge- Diese Aufgabe wird durch ein Pumpsystem gemaB 

rateausrustung fur das Durchf fihren einer Kapillar-SFC Anspruch 1 geldst 

arbeitet typischerweise zwischen 70 x 10 5 Pascal (70 Es ist ferner eine Aufgabe der vorliegenden Erfin- 

Bar)und600 x ^Pascal (600 Bar). Im Gegensatz dazu 55 dung, Analysegerate zu schaffen, die ein derartiges 

wird ein typischer Gaschromatograph mit einer Druck- Pumpsystem verwenden. 

programmierfahigkeit im ailgemeinen bei Drilcken von Diese Aufgabe wird durch die Anspruche 10, 15 und 

weniger als 10 x 10 s Pascal (10 Bar) betrieben. Folglich 19 gelost 

haben die relativ hohen Kosten der SFC-Gerateausrii- Eine weitere Aufgabe der vorliegenden Erfindung be- 

stung viele mogliche Benutzer davon abgehalten, eine so stent darin, ein Verfahren zum Liefern eines Hoch- 



SFC durchzuf Qhren. 

Die Entwicklung geeigneter Hochdruck- Pumpsyste- 
me verfolgte aUgemein drei eindeutig unterschiedliche 
EntwQrfe: pneumatische Verstarker, einen sich hin- und 
her-bewegenden Kolben und eine Spritze, 

Eine pneumatische Verstarkerpumpe weist einen 
Kolben auf, der zwischen zwei benachbarten Pumpen- 
kammern (einer Niederdruckkammer und einer Hoch- 



druckfluids zu schaffen. 

Diese Aufgabe wird durch ein Verfahren gemaB An- 
spruch 20 geldst 

GemaB einem ersten Aspekt der vorliegenden Erfin- 
65 dung wurde herausgefunden, daB eine komplexe Druck- 
programmierung eines Fluids bei sehr hohen Drucken 
durch ein neuartiges Pumpsystem geliefert werden 
kann, das eine pneumatische Verstarkerpumpe, einen 
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Druckregler und ein elektronisches Drucksteuersystem 
verwendeL Die elektronische Drucksteuerung wird auf 
ein erstes Fluid angewendet, derart, daB das Vorliegen 
des ersten Fluids mit einem ersten FJuiddruck in einer 
Niederdruckkammer der pneumatischen Verstarker- 
pumpe ermoglicht, daB eine Menge eines zweiten 
Fluids, das in einer Hochdruckkammer der pneumati- 
schen Verst&rkerpumpe vorliegt, auf einen Druck kom- 
primiert wird, der beispielsweise zur Verwendung bei 
(iberkritischen Fluidanwendungen geeignet ist. Es wur- 
de herausgefunden, daB eine solche Druckprogrammie- 
rung die AusgangsdrQcke erreicht oder iiberschreitet, 
die durch ein herkdmmliches Hochd ruck- Fluid pumpsy- 
stem (beispielsweise eine Spritzenpumpe) geliefert wer- 
den, jedoch bei einem geringeren Aufwand und mit ei- 
ner groBeren Zuverlassigkeit. 

GemaB einem zweiten Aspekt der vorliegenden Er- 
findung wurde herausgefunden, daB das vorher genann- 
te Pumpsystem ohne weiteres und aufwendungsarm zur 
Verwendung in einem Kapillar-SFC-Gerat zur Durch- 
fuhrung einer schnellen Trennung relativ nicht-fluch ti- 
ger und labiler Verbindungen angepafit werden kann. 
Das bevorzugte Ausfuhrungsbeispiel des SFC-Gerats 
verwendet Kapillar-SFC-Sauien. 

GemaB einem dritten Aspekt der vorliegenden Erfin- 25 
dung wurde herausgefunden, daB das vorher genannte 
Pumpsystem in einem GerSt zum Durchfiihren einer 
uberkritischen Fluidextraktion einer Komponente aus 
einer Probe verwendet werden kann. 

GemaB einem vierten Aspekt der vorliegenden Erfin- 
dung wurde herausgefunden, daB das vorher genannte 
Pumpsystem in einem Gerat zum Durchfuhren einer 
Feststoffphasenextraktion einer Komponente aus einer 
Probe verwendet werden kann. 

Das bevorzugte Ausfuhrungsbeispiel eines Pumpen- 
systems kann gemaB der vorliegenden Erfindung aufge- 
baut sein, um eine pneumatische Verstarkerpumpe und 
ein elektronisches Drucksteuersystem zum Erfassen des 
Drucks eines ersten Fluids, das zu einer Niederdruck- 
kammer in der pneumatischen Verstarkerpumpe gelie- 
fert wird, aufzuweisen. Der Druck des ersten Fluids wird 
folgiich direkt auf einen Einsteliungspunkt-Druck ge- 
steuert. Der Druck des ersten Fluids kann entsprcchend 
einem Druckprogramm, das in dem elektronischen 
Drucksteuersystem impiementiert ist, auf dem Einstel- 
lungspunkt gehalten werden. Eine Menge eines zweiten 
Fluids, das in eine Hochdruckkammer in dem Pumpsy- 
stem geliefert ist, wird dadurch gemaB dem Verstar- 
kungsfaktor der pneumatischen Verstarkerpumpe auf 
einen zweiten Fluiddruck unter Druck gesetzt Daher so 
wird der zweite Fluiddruck indirekt durch das elektroni- 
sche Drucksteuersystem bei der direkten Steuerung des 
ersten Fluiddrucks desselben gesteuert 

Das betrachtete Pumpsystem kann in ein SFC-Gerat 



integriert sein, bei dem das unter Druck gesetzte zweite 55 
Fluid zu einer Einspritzvorrichtung zum Empfangen ei- 
ner Probe geleitet werden kann, wobei ein Gemisch der 
Probe und des unter Druck gesetzten zweiten Fluids 
dann zu dem EinlaB einer Trennungssaule geliefert wer- 
den kann. Probenkomponenten, die an dem Saulenaus- 
laB eluiert werden, sind dann durch einen Detektor er- 
faBbar. 

Das betrachtete Pumpsystem kann in ein SFE-Gerat 
integriert sein, bei dem das unter Druck gesetzte zweite 
Fluid zu einem Extraktionsabschnitt zum Verarbeiten 
einer Probe geleitet wird. 

Das betrachtete Pumpsystem kann in ein Feststoff- 
phasen-Extraktionsgerat integriert sein, bei dem das un- 



ter Druck gesetzte zweite Fluid zu einem Extraktions- 
abschnitt zum Sammeln einer Probe geleitet werden 
kann. 

Bevorzugte Ausfilhrungsbeispiele der vorliegenden 
Erfindung werden nachfolgend bezugnehmend auf die 
beiliegenden Zeichnungen naher eriautert Es zeigen: 

Fig. 1 eine schematische Darstellung eines neuartigen 
Pumpsystems, das gemaB der vorliegenden Erfindung 
aufgebaut ist; 

Fig. 2A eine schematische Darstellung eines Gerats, 
das das Pumpsystem von Fig. 1 zum Durchfilhren einer 
Kapillar-SFC verwendet; 

Fig. 2B eine schematische Darstellung eines Gerats, 
das das Pumpsystem von Fig. 1 zum Durchfuhren einer 
uberkritischen Fluidextraktion verwendet; 

Fig. 2C und 2D schematische Darstellungen jeweili- 
ger Gerate, die das Pumpsystem von Fig. 1 zum Durch- 
fuhren mehrerer, gleichzei tiger, uberkritischer Fluidex- 
traktionen verwenden; 

Fig. 2E eine schematische Darstellung eines Gerats, 
das das Pumpsystem von Fig. I zum Durchfuhren einer 
Feststoffphasenextraktion verwendet; 

Fig. 3 eine schematische Darstellung einer pneumati- 
schen Verstarkerpumpe, die in dem System von Fig. 1 
betreibbar ist; und 

Fig. 4 eine schematische Darstellung eines elektroni- 
schen Drucksteuersystems zum Bewirken einer elektro- 
nischen Drucksteuerung des Pumpensystems von Fig. 1. 
Bevorzugte Ausfiihrungsbeispiele der vorliegenden 
30 Erfindung werden nun bezugnehmend auf die Fig. 1 bis 
4 beschrieben, in denen aquivalente Komponenten 
durch eine gleiche Nomenklatur und gleiche Bezugszei- 
chen angezeigt sind. Zu Zwecken der Klarheit ist die 
schematische Darstellung von Schaltungen, die elektro- 
nische Signale tragen, in einfachen Linien dargestellt, 
wohingegen Fluid-fuhrende Kanale in doppelten Linien 
angezeigt sind. 

Wie in Fig. 1 gezeigt ist, kann gemaB einem speziellen 
Merkmal der vorliegenden Erfindung ein neuartiges 
Pumpsystem aufgebaut sein, um einen ersten Fluidvor- 
rat 10A aufzuweisen, der vorzugsweise ein Hochdruck- 
vorrat in der Form eines Hochdruck-Gaszylinders aus 
komprimiertem Gas oder eine Luftpumpe ist. Der erste 
Fluidvorrat 10A liefert ein Gas, beispielsweise kompri- 
mierte Luft oder Stickstoff, durch einen FluBwiderstand 
It zu einer pneumatischen Verstarkerpumpe 12. Ein 
elektronisches Drucksteuersystem (EPC-System; EPC 
« electronic pressure control) 14 ist vorgesehen, um 
einen Druckregler 14A zum Zweck des Einfuhrens eines 
ersten gesteuerten Drucks in dem ersten Fluid zu steu- 
ern. Die pneumatische Verstarkerpumpe 12 empfangt 
eine Menge des ersten Fluids mit dem ersten Fluiddruck 
und eine Menge eines zweiten Fluids aus einem zweiten 
Fluidvorrat 10B. D.h^ daB durch ,den Betrieb des EPC- 
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Systems, um den ersten Fluiddruck zu steuern und die 
Aktivierung eines Schaltventils in der pneumatischen 
Verstarkerpumpe 12 zu steuern, bewirkt werden kann, 
daB das erste und das zweite Fluid jeweilige Nieder- und 
Hoch-Druckkammern in der pneumatischen Verstar- 
kerpumpe 12 fallen. Der Druck des ersten Fluids in der 
pneumatischen Verstarkerpumpe 12 bewirkt, daB das 
zweite Fluid auf einen gewunschten zweiten Fluiddruck 
unter Druck gesetzt wird. Der FluB des zweiten Fluids 
aus der Pumpe 12, nachdem dasselbe einer solchen ge- 
steuerten Unterdrucksetzung unterworfen wurde, wird 
hierin als das unter Druck gesetzte zweite Fluid be- 
trachtet. 

Speziell die gewunschten Drucke des ersten und des 
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chen. Das Ausfuhrungsbeispiel betrachtet eine rvfehr- 
zahl von Probenbehaltern SA, SB, von denen jeder ein 
Probenfluid enthaJt, das als ein zweites Fluid fur eine 
Unterdrucksetzung zu der Pumpe 12 geiiefert werden 
kann. D.rL, daB ein Schaitventil 111 ermoglicht, daB ein 
ausgewahlter Strom eines Probenfluids entweder von 
dem Probenbehalter SA oder SB entsprechend dem Be- 
trieb des hierin beschriebenen Pumpsystems durch die 
Pumpe 12 komprimiert wird. 

Das unter Druck gesetzte zweite Fluid wird durch ein 
Schaitventil 112 zu einer ausgewahlten einer Mehrzahl 
von Extraktionskassetten 107A, 107B, 107C geleitet Je- 
de Kassette 107 A, 107B, 107C ist mit einem voreinge- 
stellten Feststoffphasen-Adsorptionsmateriai gefiillt, 
derart, daB eine oder mehrere interessierende Kornpo- 
nenten in dem unter Druck gesetzten zweiten Fluid (bei- 
spielsweise ein Spureneiement in einer Wasserprobe) 
wiedergewonnen werden kann, wahrend der Rest des 
unter Druck gesetzten zweiten Fluids durch ein jeweili- 
ges Schaitventil 109A, 109B, 109C zu einer Entsorgungs- 
leitung W geleitet wird. Beim Unterbrechen des Flusses 
des zweiten Fluidstroms von den Probenbehaltern SA, 
SB wird ein weiterer FluB eines zweiten Fluids in der 
Form eines Sarnmellosungsmittels von einem Sammel- 
fluidvorrat SC geiiefert, durch die Pumpe 12 kompri- 
miert und durch das Schaitventil 112 zu der geeigneten 
der Extraktionskassetten 107A, 107B, 107C geleitet. Der 
FluB des Sammelfluids durch die Extraktionskassette 
entfernt die interessierende Komponente, wobei das re- 
sultierende Gemisch uber ein jeweiliges Schaitventil 
109A, 109B, 109C zu einem SammelgefaB 110A, HOB, 
HOC geleitet wird Die Extraktionskassetten 107A, 
107B, 107C kdnnen als mit einem geeigneten Adsorp- 
tionsmedium gepackt oder mit einer relativ inerten Ma- 
trix, die mit einem Adsorptionsmedium beschichtet oder 
impragniert wurde, gefullt aufgebaut sein. Ein Beispiel 
eines geeigneten Adsorptions-Mediums/Matrix ist eine 
Teflon-Scheibenmatrix, die mit einem Adsorptionsma- 
terial impragniert ist und als eine Komponente Empore 
von der 3M Company aus Minneapolis, Minnesota, 
kommerziell erhaltlich ist 

Wie durch eine zusatzliche Bezugnahme auf Fig. 3 
offcnsichtlich wird, regelt das elektronische Drucksteu 
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Fluid, bereit ist 

Ein typischer Kompressionszyklus ist wie folgt zu 
verstehen. Das erste Fluidversorgungs-AnschluBstuck 
33A ermoglicht, daB die Niederdruckkammer 34 mit 
einem Null- oder Nieder-Druck, der durch den Regler 
14A eingestellt ist, abgeglichen wird. Das Schaitventil 
33A wird dann auf eine erste Position eingestellt, in der 
die Hochdruckkammer 36 einen FluB des zweiten Fluids 
von dem zweiten Fluidvorrat 10B empfangt Wahrend 
ermoglicht ist, daB das zweite Fluid die Hochdruckkam- 
mer 36 fullt, wird der Kolben 35 in seine unterste Posi- 
tion getrieben. Danach wird das Schaitventil 33B ge- 
schlossen, und das EPC-System 14 bewirkt einen unter 
Druck gesetzten FluB des ersten Fluids von dem Druck- 
regler 14A zu der Niederdruckkammer 34. Der Druck 
des ersten Fluids multipliziert mit dem Verstarkungs- 
faktor bewirkt, daB der Kolben 35 das zweite Fluid in 
der Hochdruckkammer 36 komprimiert Der Kolben 35 
bewegt sich nach oben, bis ein vorbestimmter Druck des 
zweiten Fluids in der Hochdruckkammer 36 erreicht ist, 
woraufhin die Aufwartsbewegung des Kolbens 35 en- 
det 

Die Verstarkerpumpe 32 ist dann bereit, urn die Men- 
ge des zweiten Fluids mit einem Druck, der entspre- 
chend dem Druck des ersten Fluids in der Niederdruck- 
kammer 34 und dem pneumatischen Verstarkungsfak- 
tor (AF; AF » amplification factor) der pneumatischen 
Verstarkerpumpe 32 beibehalten ist, zu Iiefern. Das Ver- 
haltnis der Kolbenquerschnittsflache an der Nieder- 
druckkammer 34 und der Hochdruckkammer 36 ist 
gleich dem Druckverstarkungsfaktor von der Nieder- 
druckkammer zu der Hochdruckkammer. 

Wenn das Schaitventil in eine Fluidlieferstellung ge- 
schaltet ist, ist die Menge des zweiten Fluids, noch unter 
Druck, zur Verwendung in einem Analysegerat verfug- 
bar. Wahrend des Lieferns, und wahrend der Kolben 35 
seine Aufwartsbewegung wieder aufnimmt, kann das 
EPC-System 14 in bestimmten Ausfuhrungsbeispielen 
programmiert sein, um eine Steuerung des ersten Fluid- 
40 drucks beizubehalten, um einen fortgesetzten FluB des 
ersten Fluids zu Iiefern, wahrend das zweite Fluid aus 
der Hochdruckkammer 36 durch das Schaitventil 33 B 
flieBt 
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ersystem (EPC-System) 14 den Druck des ersten Fluids, Bei einem weiteren bevorzugten Ausfuhrungsbeispiel 

das zu der pneumatischen Verstarkerpumpe 12 geiiefert 4 5 der Erfindung bewirkt die Steuerung durch das EPC-Sy- 



wird, um indirekt den Druck des zweiten Fluids zu re 
geln. GemaB dieser Erfindung weist die Verstarkerpum 
pe 12 ein erstes Fluidversorgungs-AnschluBstuck 33A, 
das mit einer Niederdruckkammer 34 verbunden ist, ein 
Schaitventil 33B, das mit einer Hochdruckkammer 36 
verbunden ist, einen schwimmenden Kolben 35, der Nie- 
derdruckabdichtungen 35A und Hochdruckabdichtun- 
gen 35B aufweist, und ein optionales Kuhlsystem 37 auf. 
Wie gezeigt ist, ist der Kolben 35 in gestrichelten Linien 
in einer ersten Position dargestellt, die beim Einsetzen 
eines Kompressionszyklusses auftritt, in der das zweite 
Schaitventil 33B betrieben werden kann, um zu ermogli- 
chen, daB eine Menge des zweiten Fluids die Hoch- 
druckkammer fullt Der Kolben 35 ist ferner in durchge- 
zogenen Linien in einer zweiten Position gezeigt, die am 
Ende des Kompressionszyklusses auftritt Zwischen 
dem Einsetzen und dem Ende eines Kompressionszy- 
klusses kann das Schaitventil 33B betrieben werden, um 
die Hochdruckkammer 36 zu schlieBen, derart daB die 
Menge des zweiten Fluids auf einen vorbestimmten er- 
hdhten Druck unter Druck gesetzt wird und daher fur 
eine Lieferung mit einem sehr hohen Druck {bei einigen 
Anwendungen) beispielsweise als ein uberkritisches 
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stem 14, daB der Druck des ersten Fluids in der Nieder- 
druckkammer 34 eingestellt wird, um eine Einstell- 
punktsteuerung des zweiten Fluiddrucks auf einen oder 
mehrere vorbestimmte Einstellpunkte zu ermoglichen. 
Folglich kann das zweite Fluid mit einem andauernden 
auswahlbaren Druck oder einer Reihe von Drucken ge- 
iiefert werden. 

Bei einer SFC-Anwendung und abhangig von dem 
Hohlraum der Saule 18 und der Dauer der chromato- 
graphischen Analyse setzt der Kolben 35 seine Auf- 
wartsbewegung fort, bis das gesamte zweite Fluid aus 
der Hochdruckkammer 36 ausgestoBen ist, oder bis das 
Schaitventil 33B in eine geschlossene Stellung geschal- 
tet ist oder beides. Um eine Druckdiskontinuitat, oder 
einen Effekt der als Welleneffekt bekannt ist, wahrend 
der Rucksetzphase zu vermeiden, ist das bevorzugte 
Ausfuhrungsbeispiel der Verstarkerpumpe 32 derart 
aufgebaut, daB: a) der maximal erwiinschte Druck des 
zweiten Fluids durchgehend zu der Saule 18 geiiefert 
werden kann; und b) zumindest ein Chromatogramm 
bei einem solchen maximalen Druck voilendet werden 
kann, bevor der Kolben das Ende seines Aufwartshubs 
erreicht Weitere Merkmaie des Aufbaus der Verstar- 
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kerpumpe 32 konnen gemaB bekannten Grundsatzen 
erreicht werden; beispielsweise kann das Verhaltnis der 
Querschnittflache der Niederdruckkammer bezuglich 
der Querschnittflache der Hochdruckkammer ausge- 
wahlt sein, um den erforderlichen Verstarkungsfaktor 
(AF) zu bestimmen. 

Bevorzugte Verstarkungsfaktoren werden als in ei- 
nem Bereich von 20 bis 500 liegend betrachtet Das erste 
Fluid kann vorzugsweise bei wahlbaren Drucken von 
bis zu 15 x 10 s Pascal (15 Bar) geliefert werden; das 
zweite Fluid wird vorzugsweise mit Drucken bis zu 
2.000 x 10 5 Pascal (2.000 Bar) geliefert Wenn ein FIuB 
des ersten Fluids mit einem ersten Fluiddruck von 10 x 
105 p asca i ( 10 Bar) geliefert wird. und der Kolben 35 
einen Verstarkungsfaktor von 100 liefert, kann daher 
der zweite Fluiddruck auf 1.000 x 10 5 Pascal (1.000 Bar) 
eingestellt und gehalten werden. 

Wie in Fig. 4 gezeigt ist, weist das EPC-System 14 
vorzugsweise eine Benutzerschnittstelle 38, einen Com- 
puter 40 und eine Steuerung 42 auf. Obwohl der Compu- 
ter 40 als ein einzelner Block gezeigt ist, weist ein derar- 
tiger Computer eine Zentraiverarbeitungseinheit und 
alle zugehorigen Peripheriegerate und andere zugehori- 
ge elektronische Komponenten auf. Als solches weist 
der Computer 40 einen Speicher 41 auf, in dem Informa- 
tionen und die Programmierung gespeichert und durch 
bekannte Verfahren wiedergewonnen werden konnen. 
Ein oder mehrere zusatzliche Computer 39 konnen 
Steuer- und Datensignale zu dem Computer 40 liefern. 
Die Programmierung, die dem Computer 40 zugeordnet 
ist, welche bezuglich der vorliegenden Erfindung ver- 
wendet wird, wird in Verbindung mit der folgenden Be- 
schreibung offensichtlich. Der Computer 40 kann ferner 
programmiert sein, um die Gesamtsteuerung anderer 
Systeme, die dem Gerat 100 oder 102 zugeordnet sind, 
zu halten, wie es in der Technik bekannt ist 

Die Benutzerschnittstelle 38 weist vorzugsweise eine 
Anzeigeeinrichtung auf. Folglich konnen durch den 
Computer 40 Anzeige- oder Auf forderungs-Meldungen 
erzeugt und auf der Benutzerschnittstelle 38 angezeigt 
werden. Eine Steuerschaltung 42 ist verwendet, um den 
Druckregler 14 zu steuern. GemaB der Darstellung 
weist die Steuerung 42 einen zweiten Computer 44 auf, 
der bei dem bevorzugten Ausfuhrungsbeispiel einen 
eingebetteten Mikroprozessor und seine zugeordneten 
Peripherkomponenten aufweist 

Informationen kdnnen durch den Benutzer mittels 
der Benutzerschnittstelle 38 oder von weiteren Compu- 
tern 39 eingegeben werden. Der Computer 40 ist wirk- 
sam, um die eingegebenen Informationen fur einen spa- 
teren Zugriff durch den Computer 44 in dem Speicher 
41 zu speichern. Anfangsparameter, die sich auf das 
Druckprofil beziehen, das wahrend der Analyse durch 
den Druckregler 14A bewirkt wird, konnen eingegeben 
werden. Bei dem bevorzugten Ausfuhrungsbeispiel wird 
ein gewunschter Druck fur einen gegebenen Zeitpunkt 
wahrend der Analyse hinsichtlich bestimmter System- 
betriebsparameter durch den Computer 40 berechnet 
Folglich wird die vorliegende Erfindung, die den berech- 
neten gewunschten Druck berGcksichtigt, verwendet, 
um ein Steuersignal zu liefera 

Bei einem bevorzugten Ausfuhrungsbeispiel wird der 
erste FluidfluB einer elektronischen Proporuonaldruck- 
steuerung unterworfen. Der Druckregler 14A ist folg- 
lich als ein Proportionalsteuerventil aufgebaut, um in- 
kremental zu offnen oder zu schlieBen, um einen ge- 
wunschten Druck beizubehalten, wobei die Anderung 
der Offnungsflache naherungsweise proportional zu der 
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Anderung der Steuerspannung, die an das Venril ange- 
legt wird, ist Bei dem vorwartsgeregelten System, wie 
es in Fig. 1 gezeigt ist, ist der Drucksensor 20 strd- 
mungsmaBig unterhalb des Druckreglers 14A angeord- 
5 net Wenn der stromabwartige Druck Ieicht ansteigt, 
wird die Drucksensorspannung ansteigen. Diese Span- 
nung wird uber eine geeignete Signalleitung zii der 
EPC-Steuerung 42, durch einen Analog/Digital- Wand- 
ler (A/D- Wandler) 50 und in eine digitale Steuerschal- 
io tung 44 ubertragea Als Reaktion wird eine neue und 
etwas geringere Steuerspannung zu dem Druckregler 
14A zuruckgegeben. Das erzeugte Steuersignal kann 
erne digitale Form aufweisen und kann folglich durch 
den Digital/Analog- Wandler 46 in eine analoge Form 
is umgewandelt und vor der Obertragung zu dem Druck- 
regler 14A durch den Verstarker 48 geeignet verstarkt 
werden. Die offene Flache des Ventils wird ieicht redu- 
ziert, was einen etwas kleineren FIuB durch den Druck- 
regler 14A und einen etwas geringeren Druck an dem 
20 Drucksensor 20 zur Folge hat Dieses Ruckkopplungs- 
verfahren findet mit einer relativ hohen Frequenz statt, 
was eine sehr glatte und wiederholbare Drucksteuerung 
des ersten Fluids, das der pneumatischen Verstarker- 
pumpe 12 zugefuhrt wird, zur Folge hat 
25 Systembetriebsparameter und Systemvorrichtungs- 
parameter konnen ebenfalls Qber die Benutzerschnitt- 
stelle 38 in den Computer 40 eingegeben werden. Bei 
dem bevorzugten Ausfuhrungsbeispiel konnen die Sy- 
stembetriebsparameter Informationen enthalten, die 
30 das gewunschte Druckprofil des unter Druck gesetzten 
zweiten Fluids, die Identifizierung des Typs oder der 
Zusammensetzung des verwendeten Fluids, den Saulen- 
auslaBdruck oder die Viskositat, die einem ersten Fluid 
und/oder einem zweiten Fluid zugeordnet sind, darstel- 
35 len, wenn derartige Informationen nicht bereits in dem 
Speicher 41 des Computers 40 vorliegen. Derartige In- 
formationen wurden die absolute Viskositat des speziel- 
len Fluids fur verschiedene Temperaturen enthalten. 
Der Temperaturbereich, uber den eine solche Viskositat 
40 gegeben ware, entspricht direkt dem Temperaturbe- 
reich oder dem Temperaturprof il, das durch den Of en 24 
geliefert werden soli. Die Systemvorrichtungsparame- 
ter wurden die Lange und den Durchmesser der Saule 
18 und die Charakteristika der Beschrankungsvorrich- 
45 tung 108, usw„ enthalten. Der Computer 40 kann den 
Benutzer auffordern, Daten, die sich auf die verschiede- 
nen Betriebsparameter beziehen, auf der Benutzer- 
schnittstelle 38 einzugeben. 

Es ist offensichtlich, daB das erste Fluid aus einem 
so groBen Bereich von Gasen und Flussigkeiten, beispiels- 
weise Luft, Stickstoff, Helium, Wasser und einem hy- 
draulischen Fluid ausgewahlt werden kann. Es ist offen- 
sichtlich, daB das zweite Fluid aus reinen Fluiden, modi- 
fizierten Fluiden oder Tertiarfluiden, die Additive ent- 
55 halten, ausgewahlt sein kann. Als Beispiele umfassen 
reine Fluide folgende: Methanol oder einen anderen 
Aikohol, Ethanol, Stickstoff, Helium, Kohlendioxid, 
Stickoxid, Schwefelhexafluorid und Trifluormethan. 
Modifizierte Fluide umfassen folgende: Methanol oder 
60 emen anderen Aikohol, Acetonnitril, Tetrahydrofuran, 
Hexan oder andere Gemische mit einem der Fluide, die 
oben unter reinen Fluiden genannt sind. Modifizierte 
Fluide kGnnen mehr als einen Modifizierstoff, mehr als 
ein Hauptfluid oder sowohl mehr als einen Modifizier- 
65 stoff und mehr als ein Fluid enthalten. Tertiarfluide kon- 
nen beliebige der Gemische der oben genannten modifi- 
zierten Fluide mit dem Zusatz polarer Additive, bei- 
spielsweise Trifluoracetatsaure, Isopropylamin oder ei- 
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nen Grundstoff anderer, die in der Literatur genannt 
sind, enthalten. 

Patentanspriiche 

5 

1. Pumpsystem zum Liefern eines Hochdruckfluids 
mit folgenden Merkmalen: 

einern elektronischen Drucksteuersystem (14) zum 
Liefern eines Steuersignals gemaB einem Druck- 
programm; 10 
einer ersten und einer zweiten Fluidversorgungs- 
einrichtung(10A f 10B) zum Liefern eines jeweiligen 
ersten und zweiten Fluids; 

einem Druckregler (14A) zum Empfangen des er- 
sten Fluids und des Steuersignals und als Reaktion 15 
zum Bewirken eines ersten Fluiddrucks in dem er- 
sten Fluid; und 

einer pneurnatischen Verstarkerpumpe (12), die ei- 
nen Verstarkungsfaktor aufweist und eine Einrich- 
tung zum Empfangen einer Menge des ersten 20 
Fluids mit dem ersten Fluiddruck und eine Einrich- 
tung zum Empfangen einer Menge des zweiten 
Fluids aufweist; 

wobei das Vorliegen des ersten Fluids mit dem er- 
sten Fluiddruck in der pneurnatischen Verstarker- 25 
pumpe bewirkt, daB die Menge des zweiten Fluids 
in der pneurnatischen Verstarkerpumpe gemaB 
dem Verstarkungsfaktor unter Druck gesetzt wird; 
und 

wodurch das unter Druck gesetzte zweite Fluid als 30 
das Hochdruckfluid gelief ert wird 

2. Pumpsystem gemaB Anspruch 1, das ferner einen 
Sensor (20, 20A) zum Erfassen zumindest entweder 
des ersten Fluiddrucks oder des Drucks des unter 
Druck gesetzten zweiten Fluids und zum Liefern 35 
eines jeweiligen Datensignals zu dem elektroni- 
schen Drucksteuersystem aufweist, wobei der erste 
Fluiddruck als Reaktion auf das Datensignal be- 
wirkt wird. 

3. Pumpsystem gemaB Anspruch 1 oder 2 f bei dem 40 
die pneumatische Verstarkerpumpe (12) ferner eine 
Niederdruckkammer (34) zum Empfangen des er- 
sten Fluids mit dem ersten Fluiddruck und eine 
Hochdruckkammer (36) zum Empfangen des zwei- 
ten Fluids sowie einen Kolben (35), der in der Nie- 45 
derdruckkammer und der Hochdruckkammer be- 
weglich ist aufweist 

4. Pumpsystem gemaB einem der Anspruche 1 bis 3, 
bei dem der Druckregler (14A) ferner ein Ventil, 
das auf das Steuersignal anspricht, aufweist. 50 

5. Pumpsystem gemaB einem der Anspriiche 1 bis 4, 
bei dem das erste Fluid ein Gas ist, und die erste 
Fluidversorgungseinrichtung ferner eine Hoch- 
druck-Gaskammer aufweist 

6. Pumpsystem gemaB einem der Anspriiche 1 bis 5, 55 
bei dem das zweite Fluid aus folgender Gruppe 
ausgewahlt ist: 

reine Fluids, modifizierte Fluids und Tertiarfluids, 
die Additive enthalten. 

7. Pumpsystem gemaB einem der Anspriiche 1 bis 6. 60 
bei dem der erste Fluiddruck zwischen 1 x 10 s 
Pascal und 15 x 10 5 Pascal (1 und 15 Bar) liegt 

8. Pumpsystem gemaB einem der Anspriiche 1 bis 7, 
bei dem der zweite Fluiddruck mit einem Druck 
von zwischen 1 x 10 s und 2.000 x 10 s Pascal (I und 65 
2.000 Bar) bewirkt wird. 

9. Pumpsystem gemaB einem der Anspriiche 1 bis 8, 
bei dem das elektronische Drucksteuersystem (14) 
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ferner eine Einrichtung (40 ( 41) zum Bestimmen des 
Druckprogramms aufweist 

10. Gerat zum Durchfuhren einer uberkritiscnen 
Fiuidchromatographie bezuglich einer Probe .nit 
folgenden Merkmalen; 

einem Pumpsystem (100) zum Liefern eines uber- 
kritischen Fluids, das folgende Merkmale aufweist: 
ein elektronisches Drucksteuersystem (14) zum 
Liefern eines Steuersignals gemaB einem Druck- 
programm; 

eine erste und eine zweite Fluidversorgungsein- 
richtung (10A, 10B) zum Liefern eines jeweiligen 
ersten^und zweiten Fluids; 

einen Druckregler (14A) zum Empfangen des er- 
sten Fluids und des Steuersignals und als Reaktion 
zum Bewirken eines ersten Fluiddrucks in dem er- 
sten Fluid; und 

eine pneumatische Verstarkerpumpe (12), die einen 
Verstarkungsfaktor aufweist und eine Einrichtung 
zum Empfangen einer Menge des ersten Fluids mit 
dem ersten Fluiddruck und eine Einrichtung zum 
Empfangen einer Menge des zweiten Fluids auf- 
weist; 

wobei das Vorliegen des ersten Fluids mit dem er- 
sten Fluiddruck in der pneurnatischen Verstarker- 
pumpe bewirkt, daB die Menge des zweiten Fluids 
in der pneurnatischen Verstarkerpumpe entspre- 
chend dem Verstarkungsfaktor unter Druck ge- 
setzt wird; wodurch das unter Druck gesetzte zwei- 
te Fluid als ein iiberkritisches Fluid geliefert wird; 
einer Einspritzeinrichtung (16) zum Kombinieren 
der Probe und des Qberkritischen Fluids in einem 
Proben-Fluid-Gemisch; 

einer TrennsSule (18) zum Empfangen des Proben- 
Fluid-Gemisches und zum Eluieren einer Proben- 
komponente;und 

einem Detektor (28), zum Bestimmen des Vorlie- 
gens der Probenkomponente. 

11. Gerat gemaB Anspruch 10, bei dem die Trenn- 
sauie ferner eine ICapillarsauIe aufweist 

12. Gerat gemaB Anspruch 11, bei dem die Kapil- 
larsaule ferner einen inneren Durchrnesser in dem 
Bereich von 25 bis 200 \im aufweist. 

13. Gerat gemaB einem der Anspruche 10 bis 12, 
das ferner einen Sensor zum Erfassen zumindest 
entweder des ersten oder des zweiten Fluiddrucks 
und zum Liefern eines jeweiligen Datensignals zu 
dem elektronischen Drucksteuersystem aufweist, 
wobei der zweite Fluiddruck als Reaktion auf das 
Datensignal bewirkt wird. 

14. Gerat gemaB einem der Anspruche 10 bis 13, bei 
dem der zweite Fluiddruck mit einem Druck von 
zwischen 1 x 10 5 und 2.000 x 10 5 Pascal (1 und 
2.000 Bar) geliefert wird. 

15. Gerat zum Durchfuhren einer uberkritiscnen 
Fluidextraktion einer Komponente in einer Probe 
mit folgenden Merkmalen: 

einem Pumpsystem (101) zum Liefern eines iiber- 
kritischen Fluids, das folgende Merkmale aufweist: 
ein elektronisches Drucksteuersystem (14) zum 
Liefern eines Steuersignals gemaB einem Druck- 
programm; 

eine erste und eine zweite Fluidversorgungsein- 
richtung (10A, 10B) zum Liefern eines jeweiligen 
ersten und zweiten Fluids; 

einen Druckregler (14A) zum Empfangen des er- 
sten Fluids und des Steuersignals und als Reaktion 
zum Bewirken eines ersten Fluiddrucks in dem er- 
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sten Fluid; und 

eine pneumatische Verstarkerpumpe (12), die einen 
Verstarkungsfaktor aufweist und eine Einrichtung 
zum Empfangen einer Menge des ersten Fluids mit 
dem ersten Fluiddruck und eine Einrichtung zum 5 
Empfangen einer Menge des zweiten Fluids auf- 
weist; 

wobei das Vorliegen des ersten Fluids mit dem er- 
sten Fluiddruck in der pneumatischen Verstarker- 
pumpe bewirkt, daB die Menge des zweiten Fluids 10 
in der pneumatischen Verstarkerpumpe entspre- 
chend dem Verstarkungsfaktor unter Druck ge- 
setzt wird; wodurch das unter Druck gesetzte zwei- 
te Fluid als ein uberkritisches Fluid geliefert wird; 
einem Extraktionsabschnitt (106) zum Empfangen 15 
der Probe und des uberkritischen Fluids und zum 
Auflosen der Probe in dem uberkritischen Fluid, 
up ein Proben-Fluid-Gemisch zu bilden; und 
einer Beschrankungsvorrichtung (108) zum Emp- 
fangen des Proben-Fluid-Gemisches und zum Wie- 20 
dergewinnen der Komponente der Probe. 

16. Gerat gemaS Anspruch 15, das ferner einen 
Sensor zum Erfassen zumindest entweder des er- 
sten oder des zweiten Fluiddrucks und zum Liefern 
eines jeweiligen Datensignals zu der elektroni- 25 
schen Drucksteuereinrichtung aufweist, wobei der 
zweite Fluiddruck als Reaktion auf das Datensignal 
bewirkt wird. 

17. Gerat gemaB Anspruch 15 oder 16, das ferner 
eine Mehrzahl von Extraktionsabschnitten auf- 30 
weist, die wirksam mit dem Pumpsystem verbun- 
den sind, wobei der zweite FluidfluB zu der Mehr- 
zahl von Extraktionsabschnitten geliefert wird, wo- 
durch eine Mehrzahl von Extraktionen gleichzeitig 
durchgef uhrt werden kdnnen. 35 

1 8. Gerat gemSB einem der Anspruche 15 bis 1 7, bei 
dem das eiektronische Drucksteuersystem eine 
Mehrzahl von Steuersignalen liefert, und das ferner 
eine Mehrzahl von jeweiligen pneumatischen Ver- 
starkerpumpen, Druckreglern und Extraktionsab- 40 
schnitten aufweist, wobei jeder der pneumatischen 
Verstarkerpumpen ein erster FluidfluB von einem 
jeweiligen Regler mit einem jeweiligen Druck, der 
gemaB einem der Steuersignale bestimmt ist, gelie- 
fert wird, und wobei jede der pneumatischen Ver- 45 
starkerpumpen wirksam ist, um einen jeweiligen 
zweiten FluidfluB zu einem ausgewahlten der 
Mehrzahl von Extraktionsabschnitten zu liefern, 
wodurch eine Mehrzahl von Extraktionen gleich- 
zeitig durchgefuhrt werden kann. 50 

19. Gerat zum Durchfuhren einer Feststoffphasen- 
extraktion einer Komponente in einer Probe mit 
folgenden Merkmalen: 

einem Pumpsystem (102) zum Liefern eines Hoch- 
druckfluids, das folgende Merkmale aufweist: 55 
ein elektronisches Drucksteuersystem (14) zum 
Liefern eines Steuersignals gem2B einem Druck- 
programm; 

eine erste und eine zweite Fluidversorgungsein- 
richtung (10A, 10B) zum Liefern eines jeweiligen 60 
ersten und zweiten Fluids; 

einen Druckregler (14A) zum Empfangen des er- 
sten Fluids und des Steuersignals und als Reaktion 
zum Bewirken eines ersten Fluiddrucks in dem er- 
sten Fluid; und 65 
eine pneumatische Verstarkerpumpe (12), die einen 
Verstarkungsfaktor aufweist und eine Einrichtung 
zum Empfangen einer Menge des ersten Fluids mit 
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dem ersten Fluiddruck und eine Einrichtung zum 
Empfangen einer Menge des zweiten Fluids auf- 
weist; 

wobei das Vorliegen des ersten Fluids mit dem er- 
sten Fluiddruck in der pneumatischen Verstarker- 
pumpe bewirkt, daB die Menge des zweiten Fluids 
in der pneumatischen Verstarkerpumpe entspre- 
chend dem Verstarkungsfaktor unter Druck ge- 
setzt wird; wodurch das unter Druck gesetzte zwei- 
te Fluid als ein Hochdruckfluid geliefert wird; und 
einer Extraktionskassette (106A, 106B, 106C), die 
ein Adsorptionsmedium in derselben aufweist, zum 
Empfangen des Hochdruckfluids und zum Extra- 
hieren der Komponente in das Adsorptionsmedi- 
um. 

20. Verfahren zum Liefern eines Hochdruckfluids 
mit folgenden Merkmalen: 

Liefern eines elektronischen Drucksteuersignals 

gemaB einem Druckprogramm; 

Liefern eines ersten und eines zweiten Fluids von 

einer jeweiligen ersten und zweiten Fluidversor- 

gungseinrichtung; 

Regeln des Drucks des ersten Fluids gemaB dem 
Steuersignal, um einen ersten Fluiddruck in dem 
ersten Fluid zu bewirken; 

Bereitstellen einer pneumatischen Verstarkerpum- 
pe mit einer Niederdruckkammer und einer Hoch- 
druckkammer; 

Leiten des zweiten Flusses in die Hochdruckkam- 
mer; 

Leiten des ersten Flusses mit dem ersten Fluid- 
druck in die Niederdruckkammer, um einen zwei- 
ten Fluiddruck in dem zweiten Fluid zu bewirken, 
wodurch das zweite Fluid unter Druck gesetzt 
wird; und 

Liefern des unter Druck gesetzten zweiten Fluids 
als das Hochdruckfluid. 
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